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Abstrak⸻ Material silika hidrofobik telah berhasil disintesis dan dikaji melalui dua metode yaitu metode perlakuan 
asam dan metode hidrotermal. Metode perlakuan asam dilakukan dengan merefluks lempung alam dalam larutan 
HCl dengan variasi konsentrasi 2M, 4M, dan 6M selama 6 jam pada temperatur 90oC. Sedangkan metode hidrotermal 
dilakukan dengan memanaskan material silika hasil dari perlakuan asam 4M pada lempung dengan larutan NaOH, 
etanol, natrium silikat, dan TPA Br dalam teflon-lined autoclave pada temperatur 170 oC selama 24 jam dengan variasi 
waktu pemeraman sebelum hidrotermal adalah 24, 72, dan 168 jam. Proses kalsinasi pada 600 oC dilakukan kemudian 
untuk menghilangkan templat organik pada kerangka material. Material yang diperoleh pada tiap metode masing – 
masing dikarakterisasi gugus fungsional, kristalinitas, dan penyerapan kelembabannya. Proses perlakuan asam dan 
hidrotermal dapat meningkatkan hidrofobisitas material dengan menurunkan penyerapan kelembaban. Penurunan 
daya serap kelembaban tertinggi pada proses perlakuan asam diperoleh material dengan perlakuan asam 6M yang 
menurunkan daya serap kelembaban dari 0,13 menjadi 0,06 g/g material. Sedangkan hasil optimum proses 
hidrotermal diperoleh material dengan lama pemeraman 24 jam yang menurunkan daya serap kelembaban material 
dari 0,076 g/g menjadi 0,03 g/g material. 
Kata kunci-lempung alam; perlakuan asam; hidrotermal; hidrofobisitas; daya serap kelembaban 
 
Abstract⸻ Hydrophobic silica material has been successfully synthesized and studied through two methods, the acid 
treatment method and the hydrothermal method. The acid treatment method is carried out by refluxing the natural 
clay in HCl solution with variations in concentrations of 2M, 4M and 6M for 6 hours at 90oC. While the hydrothermal 
method is done by heating the silica material resulting from 4M acid treatment on clay with a solution of NaOH, ethanol, 
sodium silicate, and TPA Br in teflon-lined autoclave at a temperature of 170 oC for 24 hours with a variation of the 
time of aging before hydrothermal is 24, 72, and 168 hours. The calcination process at 600 oC is carried out later to 
remove the organic template on the material's framework. The materials obtained in each method were each 
characterized by functional groups, crystallinity, and moisture absorption. The acid and hydrothermal treatment 
process can improve the hydrophobicity of the material by decreasing moisture absorption. The highest decrease in 
moisture absorption in the acid treatment process is obtained material with 6M acid treatment which reduces the 
absorption of moisture from 0.13 g/g to 0.06 g/g of material. While the optimum results of the hydrothermal process 
are obtained by a material with a 24 hour long aging which reduces the absorption of moisture from 0.076 g/g to 0.03 
g/g material. 
Keywords-natural clay; acid treatment; hydrothermal; hydrophobicity; moisture absorption 
 
PENDAHULUAN 
Material silika hidrofobik mulai banyak 
dikembangkan dalam berbagai penelitian. Hal ini 
disebabkan karena sifat unik dari material tersebut 
yang dapat bersifat hidrofobik walaupun tanpa 
berikatan dengan senyawa organik. Pengembangan 
material silika hidrofobik juga dilakukan karena 
material ini memiliki berbagai keunggulan yaitu 
tidak mudah terbakar, memiliki ketahanan panas 
yang tinggi dan bersifat tidak toksik (Stelzer dkk., 
1998). Keunggulan lain yang dimiliki material ini 
adalah kemudahannya dalam regenerasi dan unggul 
sebagai katalis maupun sebagai adsorben yang 
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dibuktikan dalam potensi kegunaannya sebagai 
adsorben kompetitif campuran air/etanol (Vakili 
dkk., 2005), air/hidrokarbon dan keton/hidrokarbon 
(Stelzer dkk., 1998). 
Sifat hidrofofbik material ini disebabkan karena 
tingginya rasio Si/Al di dalam kerangka material 
tersebut. Semakin tinggi nilai rasio Si/Al pada 
material, sifat hidrofobisitasnya semakin meningkat 
(Vakili dkk., 2005). Hidrofobisitas ini dapat 
ditentukan menggunakan nilai penyerapan 
kelembaban dari material tersebut (van Oss dan 
Giese, 1995). Selain itu, sifat hidrofobik dari 
material silika juga disebabkan oleh kerangka 
material yang terbentuk sedemikian rupa sehingga 
molekul air tidak dapat terjebak ke dalam kerangka 
tersebut. 
Sintesis material silika hidrofobik dapat dilakukan 
dengan dua metode. Metode yang pertama adalah 
melakukan pelepasan atom aluminium atau 
dealuminasi pada material aluminosilikat. Proses 
dealuminasi ini menggunakan perlakukan asam 
pada material aluminosilikat. Stelzer dkk. (1998) 
melaporkan bahwa perlakuan asam pada zeolit beta 
menyebabkan dealuminasi dan peningkatan 
hidrofobisitas terjadi pada zeolit beta setelah 
mendapat perlakuan asam.  
Metode yang kedua adalah dengan melakukan 
proses hidrotermal. Proses hidrotermal dilakukan di 
dalam kondisi tertentu dalam suatu teflon-lined 
autoclave. Beberapa material berbasis silika 
hidrofobik yang telah disintesis antara lain zeolit Y, 
zeolit tipe MFI (Mordenite Framework Inverted) 
seperti ZSM-5 (Kalipcilar dan Culfaz, 2007) , zeolit 
tipe MEL seperti ZSM-12 (Stelzer dkk., 1998) , dan 
silicalite (Vakili dkk., 2005). 
Untuk membentuk kerangka material silika 
hidrofobik MFI atau MEL, suatu senyawa organik 
diperlukan untuk berperan sebagai templat. Di 
antara senyawa organik tersebut yaitu Tetraetil 
Ammonium Hidroksida/TEAOH, Tetrapropil 
ammonium hidroksida/TPAOH, dan Tetrapropil 
ammonium bromida/TPABr. Ketiga senyawa 
organik ini dapat berperan untuk membentuk 
kerangka tipe MFI selama proses hidrotermal. Dari 
ketiga senyawa organik tersebut, senyawa TPABr 
lebih mudah dipreparasi dibandingkan dua senyawa 
lain (Tuan dkk., 2010). 
Sumber silika untuk membentuk material silika 
hidrofobik juga beragam. Beberapa sumber silika 
merupakan senyawa sintetis seperti 
Tetraethylorthosilicate atau TEOS (Stelzer dkk., 
1998), Tetramethylorthosilicate (TMOS), sol silika 
(Kalipcilar dan Culfaz, 2007), natrium silikat, dan 
asam silikat (Vakili dkk., 2005). Material alami juga 
dapat digunakan sebagai sumber silika seperti abu 
sekam padi (Chareonpanich dkk., 2004), siliceous 
mudstone (Tuan dkk., 2010), dan sol silika dari 
tongkol jagung (Gunawan dkk., 2017). Sumber 
silika dari material alami juga dapat berupa material 
aluminosilikat seperti zeolit dan lempung alam. Dari 
kedua material tersebut, lempung alam belum 
banyak dikaji penggunannya sebagai sumber silika.   
Dalam penelitian ini, material silika hidrofobik akan 
disintesis menggunakan dua metode yaitu perlakuan 
asam dan hidrotermal. Hidrofobisitas material dari 
kedua metode tersebut dibandingkan melalui 
penyerapan kelembaban seperti yang dilakukan oleh 
Vakili dkk. (2005). Lempung alam sebagai 
aluminosilikat alami akan digunakan sebagai 
prekursor silika dalam sintesis material ini. Metode 
perlakuan asam akan mengacu pada kondisi statistik 
optimal yang dilaporkan oleh Makhouki dkk. (2009) 
dan metode hidrotermal akan mengacu pada kondisi 
yang dilaporkan oleh Tuan dkk. (2010). 
 
METODE EKSPERIMEN 
Alat-Alat dan Bahan Penelitian 
Alat – alat yang digunakan dalam penelitian ini 
adalah alat – alat gelas laboratorium, pengayak 200 
mesh, satu set teflon-lined autoclave seperti yang 
ditunjukkan pada gambar 1, tungku kalsinasi 
(Nabertherm S27). Selain itu, instrument analisis 
yang digunakan yaitu spektrometer inframerah 
(Shimadzu FTIR-8201 PC), difraktometer sinar-X 
(Shimadzu X-6000), dan mikroskop pemindai 
elektron/SEM (Hitachi SU-3500). 
Bahan-bahan yang digunakan antara lain lempung 
alam dari kabupaten Klaten, Jawa Tengah, asam 
Klorida (HCl) 37% pro analysis, 
Tetrapropylammonium bromida (TPA Br) pro 
analysis, Natrium Hidroksida (NaOH) kristal pro 
analysis produk, perak (I) nitrat (AgNO3) pro 
analysis, asam sulfat (H2SO4) pro analysis, etanol 
absolut (C2H5OH) pro analysis, dan kertas indikator 
pH. Semua bahan tersebut merupakan produk dari 
Merck. Selain itu digunakan juga akuades dan 
kristal NaCl. 
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Gambar. 1 Skema alat teflon-lined autoclave 
 
Prosedur Penelitian 
1) Preparasi material lempung alam 
Sebanyak 250 gram lempung alam dicuci 
dengan akuades sambil diaduk. Padatan 
disaring dan dikeringkan pada temperatur 80 oC 
selama 24 jam. Setelah itu, padatan digerus dan 
diayak dengan pengayak 200 mesh. Partikel 
lempung yang lolos pengayak dikarakterisasi 
menggunakan FTIR dan XRD serta digunakan 
dalam prosedur selanjutnya 
2) Rekayasa hidrofobisitas material dengan 
perlakuan asam 
Material lempung lolos 200 mesh 
disuspensikan ke dalam larutan HCl dengan 
variasi konsentrasi 2M, 4M, dan 6M. Campuran 
didiamkan selama 24 jam kemudian direfluks 
selama 6 jam pada temperatur 90 oC. Padatan 
yang diperoleh disaring dan dicuci dengan 
akuades hingga bebas ion Cl-. Padatan 
dikeringkan di dalam oven lalu digerus dan 
diayak dengan pengayak 200 mesh. Padatan 
dikarakterisasi dengan FTIR, XRD, dan 
dianalisis penyerapan kelembabannya 
menggunakan kontainer yang dijenuhkan 
dengan uap air. 
3) Rekayasa hidrofobisitas material dengan 
hidrotermal 
Material lempung dengan perlakuan asam 4M 
sebanyak 2 gram disuspensikan ke dalam 
larutan hangat NaOH 0,01 M dan terus diaduk. 
Setelah itu, sistem ditambahkan secara berturut 
-turut 10 mL larutan TPABr 10%; 2,4 gram 
natrium silikat yang dibuat dari lempung alam; 
dan 5 mL etanol absolut. Tingkat keasaman 
sistem diatur pada pH 12. Sistem kemudian 
diperam dengan variasi waktu pemeraman 24 
jam, 72 jam, dan 168 jam. Sistem yang telah 
melewati masa pemeraman diproses 
hidrotermal pada temperatur 170 oC  selama 24 
jam. Setelah itu padatan yang diperoleh 
didinginkan, dicuci dengan akuades, 
dikeringkan, dan digerus. Padatan yang telah 
digerus dikalsinasi selama 1 jam pada 600 oC 
dengan laju pemanasan 5o per menit untuk 
menghilangkan templat organiknya. Kemudian, 
padatan dikarakterisasi menggunakan FTIR, 
XRD, dan dianalisis penyerapan 
kelembabannya. Material akhir yang terbentuk 
juga dilihat dengan mikroskop elektron untuk 
melihat morfologinya. 
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
Pembahasan dalam penelitian ini difokuskan pada 
perubahan struktur material sebelum dan setelah 
perlakuan asam maupun hidrotermal. Perubahan 
gugus fungsional diidentifikasi menggunakan 
spektra inframerah yang dihasilkan dari instrument 
FTIR dan perubahan kristalinitas material 
diidentifikasi menggunakan difraktogram yang 
dihasilkan dari instrument XRD. Kristal baru yang 
terbentuk selama proses akan dipelajari 
morfologisnya melalui citra SEM.  
A. Rekayasa Hidrofobisitas Material dengan 
Perlakuan Asam 
Material lempung alam yang telah diberi perlakuan 
asam memiliki karakter gugus fungsional berbeda 
dari material awalnya. Perubahan gugus fungsional 
ini disebabkan karena perlakuan asam pada material 
lempung alam mengakibatkan logam – logam dalam 
kerangka lempung alam larut dalam asam. Dengan 
larutnya logam – logam tersebut, rasio Si/Al dalam 
material akan meningkat dan mengakibatkan 
hidrofobisitas juga meningkat. Perubahan gugus 
fungsional ini dapat terlihat pada gambar 2. 
PERSATUAN PRANATA LABORATORIUM PENDIDIKAN INDONESIA (PPLPI) EDISI JULI 2020 
 
Jurnal Inovasi dan Pengelolaan Laboratorium | Pengaruh Perlakuan Asam dan Proses Hidrotermal…………… 4 
 
 
Gambar. 2 Spektra inframerah lempung alam serta lempung alam dengan perlakuan HCl konsentrasi 2M, 4M, dan 6M 
Pada gambar 2, perubahan gugus fungsional 
material lempung dengan perlakuan asam 2M, 4M, 
dan 6M dapat diidentifikasikan. Perubahan yang 
terjadi pada bilangan gelombang 3441 cm-1 dan 
3626 cm-1 memberikan informasi tentang serapan 
O-H pada material. Semakin tinggi konsentrasi asam 
yang digunakan, puncak pada bilangan gelombang 
ini juga berkurang. Puncak pada bilangan 
gelombang 3626 cm-1 mengindikasikan vibrasi 
ikatan Al-O-H, sedangkan puncak pada bilangan 
gelombang 3441 cm-1 mengindikasikan vibrasi 
ikatan hidrogen pada air. Dari data ini, indikasi 
dealuminasi telah tampak pada perlakuan asam 4M. 
Hal ini didasari pada puncak pada bilangan 
gelombang ini berkurang drastis daripada 
penggunaan asam 2M dan material asalnya. Indikasi 
ini juga diperkuat oleh penelitian Madejova (2003). 
Indikasi lain adanya dealuminasi pada material 
lempung terlihat pada bilangan gelombang 524,64 
cm-1 yang merupakan serapan vibrasi Al-O-Al. 
Semakin tinggi konsentrasi asam yang digunakan, 
serapan pada bilangan gelombang ini semakin 
berkurang. Pada perlakuan asam 6M, muncul 
puncak baru pada bilangan gelombang 509,21 cm-1. 
Nayak (2007) mengindikasikan puncak ini sebagai 
serapan khas kuarsa (SiO2). Data ini menunjukkan 
bahwa semakin tinggi konsentrasi asam yang 
digunakan, semakin banyak atom – atom logam 
yang larut dan meningkatkan rasio Si/Al. 
Perubahan komposisi kristal juga dapat 
diidentifikasi melalui difraktogram XRD pada 
gambar 3. Pada difraktogram tersebut dapat 
mengindikasikan bahwa semakin tinggi konsentrasi 
asam, semakin berkurang puncak montmorillonit. 
Di samping itu, data difraktogram ini juga 
menunjukkan bahwa logam aluminium dari gamma 
alumina larut dengan perlakuan asam 2M. Data ini 
menunjukkan perlakuan asam pada material 
lempung alam dapat mengakibatkan terjadinya 
dealuminasi. 
 
Gambar. 3 Difraktogram sinar-X lempung alam dan lempung alam dengan perlakuan HCl konsentrasi 2M, 4M, dan 6M (Keterangan M: 
montmorillonit, Q: kuarsa, I: Illit, Al: gamma alumina)
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Data penyerapan adsorpsi kelembaban 
pada material lempung dengan perlakuan 
asam ditunjukkan pada gambar 4. Dari 
gambar tersebut, kemampuan penyerapan 
kelembaban pada material yang diberikan 
perlakuan asam menurun. Selain itu, 
semakin tinggi konsentrasi asam yang 
digunakan, kemampuan penyerapan 
kelembaban material juga semakin 
menurun. Hal ini menunjukkan perlakuan 
asam berhasil meningkatkan hidrofobisitas 
material lempung alam. 
 
Gambar. 4 Histogram penyerapan kelembaban untuk lempung 
alam dan lempung alam dengan perlakuan HCl konsentrasi 2M, 
4M, dan 6M 
B. Rekayasa Hidrofobisitas Material dengan 
Hidrotermal 
Proses hidrotermal dilakukan pada material silika 
yang dihasilkan dari perlakuan asam 4M. Perubahan 
gugus fungsional, kristalinitas, dan kemampuan 
penyerapan kelembaban dari material produk 
hidrotermal akan dibandingkan dengan material 
silika dengan perlakuan asam 4M. Spektra 
inframerah dari material tersebut ditunjukkan pada 
gambar 5.  
Spektra inframerah pada gambar 5 tidak 
menunjukkan adanya perubahan gugus fungsional 
mencolok dari material sebelum hidrotermal 
maupun setelah hidrotermal. Perubahan serapan 
puncak bahu terjadi pada bilangan gelombang 
524,64 cm-1 yang mengindikasikan vibrasi ikatan 
Al-O-Al. Puncak bahu ini tidak terlihat pada spektra 
material produk hidrotermal. Hal ini menunjukkan 
bahwa telah terjadi penataan ulang kerangka 
material selama proses hidrotermal terjadi.  
Walaupun spektra inframerah tidak menunjukkan 
perubahan gugus fungsional yang berarti, data 
difraktogram pada gambar 6 mengindikasikan telah 
terjadi perubahan kerangka material. Hal ini 
ditunjukkan dengan munculnya puncak baru yang 
diidentifikasikan sebagai material analsim pada 
material silika produk hidrotermal dengan lama 
pemeraman 24 jam. Jacobs dan Martens (1987) 
menjelaskan bahwa analsim merupakan senyawa 
fasa transisi atau struktur metastabil pada zeolit tipe 
MFI. Tidak terbentuknya zeolit tipe MFI merupakan 
indikasi dari komposisi templat organik yang belum 
proporsional. Walaupun begitu, analsim juga 
memiliki sifat sebagai material silika hidrofobik. 
 
Gambar. 5 Spektra inframerah material sebelum hidrotermal 
serta material produk hidrotermal dengan waktu pemeraman 24 
jam, 72 jam, dan 168 jam 
 
Gambar. 6 Difraktogram sinar-X material sebelum hidrotermal 
serta material produk hidrotermal dengan waktu pemeraman 24 
jam, 72 jam, dan 168 jam (Keterangan Ana: analsim) 
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Hidrofobisitas dari analsim ditunjukkan melalui 
data penyerapan kelembaban dari material prduk 
hidrotermal pada gambar 7. Histogram tersebut 
menunjukkan bahwa material produk hidrotermal 
dengan lama pemeraman 24 jam memiliki daya 
serap kelembaban paling rendah. Hal ini disebabkan 
karena terbentuknya analsim yang merupakan 
material silika hidrofobik. 
 
Gambar. 7 Histogram adsorpsi air untuk lempung alam, lempung alam dengan perlakuan HCl konsentrasi 4M, serta material produk 
hidrotermal dengan waktu pemeraman 24 jam, 72 jam, dan 168 jam 
 
Gambar. 8 Citra mikroskop elektron (SEM) material produk hidrotermal dengan waktu pemeraman 24 jam
Gambar 8 menunjukkan citra mikroskop elektron 
(SEM) dari material dengan lama pemeraman 24 
jam yang didominasi oleh analsim. Dari citra 
tersebut, struktur panjang dan tajam mendominasi. 
Struktur material ini merupakan struktur dari 
analsim. Terdapat juga dua struktur material lain 
yang terlihat. Struktur seperti kluster analsim yang 
bergabung yang mengindikasikan pertumbuhan 
kristal zeolit tipe MFI yang belum selesai. Selain itu 
terdapat struktur kluster kristal yang lebih pendek 
yang diindikasikan sebagai kuarsa.  
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KESIMPULAN 
Dari penelitian ini dapat diambil kesimpulan bahwa 
peningkatan konsentrasi asam yang digunakan 
selama perlakuan asam dapat meningkatkan 
hidrofobisitas material silika dari lempung alam. 
Selain itu, proses hidrotermal dapat meningkatkan 
hidrofobisitas material silika melalui pembentukan 
kerangka material yang baru. 
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